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Pat entanmel dung 

VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG EINES 
OXIDKERAMIK- FORMTEILS SOWIE 
OXIDKERAMIK- F0RMTEIL 

Patentanspruche 

TT 1- Verfahren zur Herstellung eines Oxidkeramik-Formteils , da- 

durch gekennzeichnet , dass ein mit einem organischen Bindemittel 
versehenes Pulver Oder Pulvermischung einer Oxidkeramik zu einem 
Formteil . gepresst und anschliessend im Wesentlichen bei Umge- 
bungsdruck sowie einer Temperatur von 600 °C bis 13 00 °C vor- 
gesintert wird und das Formstiick bei einer maximal en Dichte von 
10 % bis 90 %, insbesondere . in einem geschlossenen Behalter, bei 
einem Absolutdruck von weniger als 40 mbar, insbesondere 10 bis 
30 mbar, evakuiert und ein das Formstiick zur Atmosphare hin ab- 
dichtendes, wei teres Material ( Inf iltrationsmaterial) Idurch In- 
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filtration . auf das Formstuck aufgebracht wird, wobei die Dauer 
der Infiltration bevorzugt 1 bis 10 Minuten betragt . 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das 
orgahische Bindemittel ein ethylenisches Wachsmittel, iris.be son - 
dere ein ethylenisches Wachs, ein Polyvinylharz , ein Polyvinyl - 
pyrrolidon, Polyvinylacetet , ein Polyvinylbutyral und/oder Cel- 
lulose, ist. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
dass das weitere Material aus einer Vorstufe einer nichtmetal- 
lisch-anorganischen Phase, oder einer amorphen Glasphase und 
einem Losungsmittel , oder aus einer hydrolysierbaren Verbindung 
eines Metalls besteht, oder ein Alkoholat eines Metalls, ausge- 
wahlt aus der Gruppe AI , Ti, Zr und Si, oder einen Vorlaufer 
eines silikatischen Glases, insbesondere ein hydrolysierbares 
Silan, enthalt. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass nach der Infiltration eine weitere aussere Form- 
gebung des Formstiicks durch materialabtragende Bearbeitung 
und/oder Atzen erfolgt. 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass nach der Infiltration das Formteils bei 

^ einer Temperatur von 1300°C bis 1550°C auf eine theoretische 
Dichte von 99,5 % fertig gesintert wird.. 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass nach der Infiltration oder nach dem ins- 
besondere unter Umgebungsdruck erfolgenden Fertigsintern die au- 
Sere Formgebung des Formteils durch materialabtragene Bearbei- 
tung und/oder Atzen erfolgt. 

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass auf der Oberflache des Formteils wenigstens 
abschnittsweise eine mindestens einschichtige Beschichtung aus 



einem Verblendmaterial aufgetragen. wird, die insbesondere nach 
dem Auftragen einer weiteren thermischen Behandlung unterzogen 
wird. . 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass auf der Oberflache des Formteils wenigstens ab- 
schnittsweise ein Adhasiv aufgetragen und ein weiterer Werkstoff 
auf dem Formteil befestigt wird. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet , dass anschlieSend an das teilsweise Sintern des 
Formteils eine materialabtragende Bearbeitung zur Formgebung er- 
folgt, insbesondere mit einem UbermaS von 10 bis 50 % und bevor- 
zugt mit einem UbermaS von 15 bis 30 %. 

10. Oxidkeramik-Formteil , dadurch gekennzeichnet , dass das Form- 
teil einen Kern oder Bereich aus einer kristallinen Oxidkeramik- 
phase und eine den Kern oder den Bereich zumindest teilweise um- 
gebende oder abdeckende Schicht aufweist, welche aus der kris- 
tallinen Oxidkeramikphase und einer. die kristalline Oxidkeramik- 
phase durchdringenden nichtmet.allisch-anorganischen Phase (In- 

f iltrationsphase) gebildet ist. 

11. Formteil nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass die 
kristalline Oxidkeramikphase im wesentlichen aus Oxiden oder 
Oxidgemischen der Elemente Zirkonium, Aluminium oder Titan, ins- 
besondere aus einer Zirkonoxidmischkeramik aus Zirkonoxid und 
Mischungen von Metalloxiden, die Metalloxide aus Oxiden der 
Gruppen III a, III b und IV b des Periodensystems der Elemente, 
insbesondere aus Oxiden der Metalle Hf , Y, AI, Ce, Sc , Er 
und/pder Ti, aufgebaut ist. 

12. Formteil nach einem der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die kristalline Oxidkeramikphase im wesentlichen 
aus einer, insbesondere dotierten, Zirkonoxidkeramik aus. Zir- 
konoxid und Zusatzen von Yttriumoxid, bevorzugt im Bereich von 
0.1 bis 10 mol-%, aufgebaut ist. 



13. Formteil nach einem der Anspruche 10 bis 12, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die kristalline Oxidkeramikphase im wesentlichen 
aus einer Zirkonoxidkeramik 

- mit Zusatzen von Yttriumoxid aufgebaut ist, im Bereich von 2 
bis. 4 tnol-%, insbesondere im Bereich von 2 bis 10 ,mol-% 
und/oder 

- mit Zusatzen von Ceroxid aufgebaut ist, bevorzugt im Bereich 
von 2.5 bis 15 mol-% und/oder 

- mit Zusatzen von Erbiumoxid aufgebaut ist, bevorzugt im Be-, 
reich von 2.5 bis .5 mol-% und/oder 

- mit Zusatzen von Scandiumoxid aufgebaut ist, bevorzugt im Be- 
reich von 2.5 bis 5 mol-% und/oder 

- mit Zusatzen von Titandioxid aufgebaut ist, bevorzugt im Be- 
reich von 0.1 bis 15 mol-%. 

14. Formteil nach einem der Anspruche 10 bis 13, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die kristalline Oxidkeramikphase im wesentlichen 
aus einer Aluminiumoxidmischkeramik aus Aluminiumoxid und Mi- 
schungen von Metal loxi den aufgebaut ist und/oder vorwiegend te- 
tragonales Zirkoniumoxid . auf weist . 

15. Formteil nach einem der Anspruche 10 bis 14, gekennzeichnet 
durch einen Kern oder Bereich aus einer kristallinen Oxidkera- 
mikphase mit einer theoretischen Dichte >99,5% und eine Biaxial - 
festigkeit von nicht weniger als 800 MPA und eine Bruchzahigkeit 
von mehr als 6,5 MPa m 1/2 auf weist. 

16. Formteil nach einem der Anspriiche 10 bis 15, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die den Kern zumindest teilweise abdeckende 
Schicht eine amorphe Silikatphase , eine kristalline Silikatphase 
oder eine nichtme t al 1 i sche - anorgani sche Phase, wobei die kris- 
talline Silikatphase aus Si0 2 und anderen Metalloxiden, ins- 



besondere aus Oxiden der Metalle der Gruppen la, lb, Ila, lib, 
Ilia,. Illb, IVa, IVb und besonders bevorzugt aus Oxiden der Me- 
talle Al und Ce besteht . 

17. Formstuck nach einem der Anspriiche 10 bis 16, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die . den Kern zumindest teilweise abdeckende 
Schicht eine kristalline Phase, insbesondere mikrokristallines 
Zr0 2 ist . 

18. Formteil nach einem der: Anspriiche 10 bis 17, dadurch gekenn 
zeichnet, dass die Dicke der den Kern zumindest teilweise ab- 
deckenden Schicht maximal 90% der Dicke des fertig gesinterten 
Formteils einnimmt, insbesondere 2% bis 30%. 

19. Formteil nach einem der Anspriiche 10 bis 18, dadurch gekenn 
zeichnet, dass die Schicht zumindest teilweise die kristalline 
Oxidkeramikphase abdeckt, und dass insbesondere die chemische 
Bestandigkeit dieser gegenuber Sauren wesentlich geringer ist 
als die der kristallinen Oxidkeramikphase im Kern. 

20. Formteil nach einem der Anspriiche 10 bis 19, dadurch gekenn 
zeichnet, dass die Inf iltrationsphase ausweisende Schicht eine 
grolSere Transluzenz als der Kern oder Bereich aus der kristal- 
lienen Oxidkeramikphase aufweist . 

21. Formteil nach. einem der Anspriiche 10 bis 20, dadurch gekenn 
zeichner, dass das fertig gesinterte Formteil im Bereich der 
Oberflache riach einem Atzvorgang ein retentives Muster aufweist 
bevorzugt im Bereich der den Kern abdeckenden Schicht, wobei di 
Atztiefe insbesondere max. der Dicke der den Kern abdeckenden 
Schicht entspricht . 

22. Formteil nach einem der Anspriiche 10 bis 21, dadurch gekenn 
zeichnet, dass das Formstiick als dentaler Wurzelstift als 
Bracket oder Abutment, als Dental -Implantat ausgebildet ist, al 
drei- oder mehrgliedrige Briicke oder Geriist fiir eine solche ist 
als Geschiebe oder Teile derselben, als Krone oder Teilkrone, 
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als Teilkcpmponente eines Inlay oder Onlay, als Kappe oder redu- 
zierte Krone, uhd/oder als kunstliches Gelenk oder orthopadi- 
sches Implantat oder als dessen Teil ausgebildet ist. 

23. Formteil nach einem der Anspriiche 10 bis 22, dadurch gekenn 
zeichnet, dass das Formteil eine mindestens einschichtige Be- 
schichtung aus einem Verblendmaterial aufweist . 




\0' 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Oxid- 
keramik-Formteils, gemaS dem Oberbegriff von Anspruch 1, sowie 
ein Oxidkeramik-Formteil , gemafi dem Oberbegriff von Anspruch 10. 

'Die Herstellung eines Oxidkeramik-Formteils ist seit langem be- 
kannt . Beispielsweise ist aus der . WO 95/35070 die Herstellung 
eines keramischen Formkorpers bekannt. Bei dieser Losung wird 
die Keramik infiltriert. Die Herstellung eines derartigen Oxid- 
keramik-Formteils ist jedoch relativ langwierig; allein 'der 
Schritt der Infiltration, die bei dieser Losung vorgenommen 
wird, benotigt beispielsweise 4 Sunden. 

Ferner ist aus der EP-A1-834 366 ein keramisches Werkstuck be- 
kannt, das durch Infiltration eines geschmolzenen Matrixma- 
terials in die Hohlraume eines Rohlings erzeugt wird. Es ist 
eine besondere TeilchengroSe mit zwei verschiedenen Grofienstufen 
fur die Inf iltrationssubstanz vorgesehen. Bei dieser Losung wird 
ein Umhiillungsmaterial verwendet, das mit einem wasserloslichen 
Salz versehen wird und nach Infiltration und Verfestigung ent- 
fernt werden muss. Nachteilig bei dieser Losung ist die hohe 
Prozesstemperatur bei der Formgebung und die komplizierte gera- 
tetechnische Herstellung. 

Aus der Verof f entlichung WO 88/02742 ist die Herstellung eines 
oberf lachengeharteten Keramikteils bekannt. Ein poroser A10 2 - 
Rohling wird mit einem Zirkonoxid-Inf iltrat infiltriert, so dass 
das fertige Keramik-Werkstuck ein Volumenanteil von 1 bis 15 % 
Zirkonoxid enthalt und hierdurch die so gebildete Aluminiumoxid- 



keramik verfestigt wird. Dieses Verfahren erfordert mehrere In- 
f iltrationsschritte und ist geeignet, wenri eine relativ weiche 
Keramik wie Aluminiumoxid gehartet werden soli, wahrend es sich 
versteht, dass eine Zirkonoxid- Keramik mit hohem kritischem 
Spannungintensitatsf aktor durch Hinzufiigen von Zirkonoxid nicht 
weiter gehartet oder verstarkt werden kann. Eine derartige Kera 
mik zeigt nur oberf lachlich eine Verstarkung, und zur Rea- 
lisierung dieser Losung mussten die Verf ahrensschritte haufig 
hintereinander angewendet werden. 

Ferner ist aus der DE-A1-198 52 740 die Ausbildung eines Kapp- 
chens oder von anderen Zahnersatzteilen aus Aluminiumoxid-Kera- 
,mik bekannt . Das. vorgesinterte Formstiick wird im heifeen Zustand 
mit einem Glas infiltriert, das durch Einbrihgen in den Sinter- 
ofen schmilzt. Die Inf iltrierung benotigt bei dieser Losung 
einen Zeitraum von ca. 4 Stunden und eine hohe Presstemperatur . 
Zudem ist der Prozess recht schlecht steuerbar und die mechani- 
schen Eigenschaf ten des Zahnersatzteils sind verhaltnismafiig 
schlecht. 

SchlieSlich ist aus der DE-A1 100 61 63 0 die Herstellung eines 
vollkeramischen Zahnersatzes aus einer Dentalkeramik aus Zir- 
konoxid und Aluminiumoxid bekannt, wobei eine Infiltration mit 
Glas in einem Volumenbereich von 0 - 4 0 % vorgenommen wird. Die 
se Losung erfordert bei Verwendung als Zahnersatz die zusatzli- 
che Realisierung einer Verblendkeramik . Nachteilig ist das die 
geringe Festigkeit der durch die Glasphase verfestigten Keramik 

Ferner ist aus der EP-A1-1 025 829 die Herstellung einer Kappe 
aus einem mit einem Glas inf iltrierten Keramikmaterial bekannt. 
Fur. die Bereitstellung der erwunschten Transluzenz sind zwei zu 
satzliche Schichten vorgesehen, die auf die Kappe aufgebracht 
werden. Bei der Bereitstellung von Dentalrestaurationsteilen is 
es namlich aus asthetischen Grund.en wesentlich, den naturlichen 
Zahnschmelz nachzubilden, der eine erhohte Transluzenz hat, wah 
rend Dentin eine geringere Transluzenz hat. Hierzu dienen die 
Schichten 7 und 6 gemaS der vorstehend genannten Losung. Bei 
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eirtem derartigen Verfahren ist die umstaridliche Weiterverarbei- 
tung durch Aufmahlen des inf iltrierten Festkorpers zu einem Pul- 
ver nachteilig, aber auchdie. geringe Festigkeit der durch die 
Glasphase verfestigten Keramik. 

Aus der DE-A1 101 07 451 ist ein Verfahren zur Herstellung des 
Oxidkeramik-Formteils bekannt, bei dem aus einer Zirkon- oder 
Aluminiumoxidkeramik nach dem Vors intern uber ein groSes 
CAD /CAM -System gefrast wird. AnschlieSend wird der gefraste Roh- 
ling bei 1200 bis 1650 °C drucklos gesintert . Die so hergestell- 
te Oxidkeramikphase weist eine geringere Transluzenz als eine 
heiSisostatisch gepresste Keramik auf, die mechanischen Eigen- 
^schaften sind schlechter als bei heiSisostatisch gepressten Ke-. 
N *ramiken, und die Keramiken sind sehr schlecht atzbar. 

Aus der CH-A5 675 12 0 sind Zirkonoxid-Mischkeramiken bekannt, 
die 7 bis 12 Gewichtsprozent Pi0 2 und andere kornwachstumshem- 
mende und zur Stabilisierung geeignete Zusatze enthalteri-. Es 
konnen auch 0 bis 30 Gewichtsprozent Al 2 0 3 enthalten. Die Pul- 
vergemische . werden bei 1100 bis 1300 °C gesintert. Der Nachteil 
dieser Keramiken ist/ dass die erzielbare Dichte nur bei 98 % 
der theoreti^chen Dichte (TD) liegt und damit geringer als bei 
heiSisostatisch gepressten Keramiken ist. Die Erzeugung eines 
retentiven Musters auf der Oberflache ist bei dieser Keramik nur 
sehr schwer moglich. 

Schlie&lich ist aus der Publikation "HeiSisostatisches Pressen" 
von B.W. Hofer (HeiSisostatisches Pressen, in: Technische Kera- 
mische Werkstoffe, Fachverlag Deutscher Wirschaf tsdienst , Hrsg. 
Kriegesmann J. , Kap. 3 . 6 . 3 . 0 , pp . 1-15, Januar 1993) bekannt, 
dass durch heiSisostatisches Pressen Werkstof fe erzeugt werden, 
die im Gefiige kaum noch. Fehlstellen aufweisen und Dichten errei- 
chen, die fast den theoretisch moglichen Wert erreichen. Um die- 
se Eigenschaf ten zu erreichen, sind jedoch bei den Sintertem- 
peraturen Drucke von 3 0 bis 2 00 MPa erf orderl ich . Ferner muss 
dieser Prozess in inerter Gasatmosphare erfolgen. Dement spre- 
chend aufwendig ist die Verf ahrenstechnik und die daraus resul- 



tierende geratetechnische Realisierung . Nachteilig ist somit der 
kostenauf wendige Prozess, die komplizierte Verf ahrenstechnik und 
die damit- verbundenen hohen Invest it ions- und Energiekosten, so 
dass es beispielsweise fur kleinere Unternehmen wie Dentallabors 
nicht moglich ist, diesen Prozess selbst durchzuf iihren . 

Demgegenuber liegt der Erfindung die Aufgabe zu Grunde, ein Ver- 
. fahren zur Herstellung eines Oxidkeramik-Formteils gemafi dem 
Oberbegriff von Anspruch 1 sowie ein Oxidkeramik-Formteil gemaS 
dem Oberbegif f von Anspruch 10 zu schaffen, das fur die Rea- 
lisierung eines Dentalrestaurationsteils besser geeignet ist und 
eine kostenoptimierte Herstellung bei gleichzeitig verbesserter 
asthetischer Wirkung erlaubt, ohne die Gebrauchseigenschaf ten zu 
verschlechtern, insbesondere die Moglichkeit zur Erzeugung eines 
retentiven Musters zu bieten und die Befestigung auf dem natur- 
lichen Zahn zu gewahrleisten. 

Diese Aufgabe wird erf indungsgemaS durch die Anspruche 1 und 10 
gelost. Vorteilhaf te Weiterbildungen ergeben sich aus den Unter- 
anspriichen. 

Uberraschend lasst sich der erf indungsgemalSe Aufbau einer Infill 
tratschicht an den relevanten Bereichen des Oxidkeramikteils 
eine Festigkeitserhohung des gesamten Oxidkeramikteils rea- 
lisieren. Of fenbar stabilisiert die Umhiillung oder mindestens 
teilweise Abdeckung des Oxidkeramikteils mit der die Infiltrat- 
phase aufweisende Schicht dieses so weit, dass sich eine deut- 
lich verbesserte Bruchzahigkeit von naherungsweise 6,5 MPa m 1//2 
erreichen lasst . 

Uberraschenderweise fiihrt die. erf indungsgemafie Losung auch dazu, 
dass die asthetische Wirkung eines Dentalrestaurationsteils , 
wenn das erf indungsgemafe Oxidkeramikteil als Dentalrestaurati - 
onsteil verwendet wird, deutlich verbessert ist. Die Infiltrati- 
onsschicht hat eine hoher.e Transluzenz, wahrend der infiltrat- 
freie innere Bereich oder Kern der Oxidkeramik eine geringere 
Transluzenz hat und bei Realisierung einer Zirkonoxidkeramik 
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praktisch weifi ist . Dies bildet den mensehlichen Zahn in iiberra- 
schend einfacher Weise . asthetisch nach und erlaubt es, vollstan- 
dig ohne Verblendkeramik auszukommen, wenn dies erwiinscht ist. 

Durch den moglichen Wegf all einer zusatzlichen Verblendkeramik 
enf alien auch die hiermit verbundenen Probleme, wie die langere 
Verfahrensdauer, die Haf tungsprobleme und die erf orderliche 
Schicht starke der Verblendkeramik. Demgegenuber ist die erfin- 
dungsgemaSe Losung auch besonders fur die Realisierung von 
f eingliedrigen, aber dennoch asthetisch sehr ansprechenden 
Dentalersat zteilen geeignet . Insbesondere wenn die Infiltrati- 
onsschicht eine silicatische Phase aufweist, kann sie beispiels- 
weise mit HF weggeatzt werden und eine adhasive Vefbindung mit 
anderen Werkstoffen realisiert werden. 

Die erf indungsgemaSe Losung erlaubt es in iiberraschend einfacher 
Weise, die mit dem heiSisostatischen Pressen erreichbaren Fes- 
tigkeitseigenschaf ten zu erreichen, wobei das zeitauf wendige 
heiSisostatische Pressverf ahren vermieden werden kann. Die Fes- 
tigkeit liegt bei einem erf indungsgemaSerhaltenen Oxidkeramik- 
verbund- Forms tuck bei nicht weniger als 800MPa in ,der Biaxial- 
festigkeit. Die bruchmechanischen Eige.nschaf ten der reinen kris- 
tallinen Oxidkeramikphase ergaben mit dem Indenterverf ahren und 
der Beirechnung nach Evans&Charles kritische Spannungsintensi- 
tatsfaktoren IIC von beispielsweise 6,95 MPa m 1 ^ 2 und lagen ver- 
gleichsweise sogar hoher als bei entsprechenden heiSisostatisch 
gepressten Keramiken. iiberraschend ist dabei, dass die Eigen- 
schaften von heiSisostatisch gepressten . Materialien sog'ar bei 
uberwiegend tetragonalem Zirkoniumoxid als kristalliner Oxid- 
keramikphase nachgestellt worden sind. Bevorzugt betragt die 
Starke der erf indungsgemaSen Inf iltrationsschicht 2 bis 30 %, in 
vorteilhaf ter Weise 5 bis 20 % und zweckmaSig . etwa 10 bis 15 %, 
je bezogen auf den groEten Durchmesser des Oxidkeramikteils ; 

Die den Kern zumindest teilweise abdeckende Schicht aus nichtme- 
tallisch-anorganischer Phase ist chemisch gegenuber Sauren we- 
sentlich weniger bestandiger als die reine kristalline Oxidkera- 



mikphase im Kern. Die Schicht kann dadurch leicht angeatzt wer- 
den.Die chemische Bestandigkeit ist jedoch nicht wesentlich ge- 
ringer als im Kern, wenn die abdeckende Schicht nur mikrokris- 
tallines Zirkoniumoxid aufweist.. 

Durch die geringere chemische Bestandigkeit der den Kern zumin- 
dest teilweise abdeckende Schicht kann dort ein retentives Mus- 
ter durch Atzen erreicht werden. Die Tiefe dieses Musters lasst 
sich durch das Atzmittel, dessen Konzentrat ion und der Zeitein- 
wirkung im Atzvorgang bestimmen. Sie entspricht erf indungsgemaS 
hochstens der Dicke der abdeckenden Schicht, da der Kern wesent- 
lich gegenuber dem chemischen Angriff bestandiger ist. 

Bei der Realisierung des erf indungsgemalSen Verfahrens wird nach 
dem Pressen des Oxidkeramik-Rohlings ein Vorsintern auf 50 % der 
theoretischen Dichte in Umgebungsluf tatmosphare drucklos. vor- 
genommen. Bei der Realisierung des erf indungsgemaSen Verfahrens 
wird als Ausgangsmaterial ein Pulver oder eine Pulvermischung 
bereitgestellt , die aus entsprechender Oxidkeramik oder einer 
Mischeramik aufgebaut sind. Das Pulver liegt bevorzugt als Gra- 
nulat vor und ist mit einem Bindemittel versetzt. Vorzugsweise 
kann das Bindemittel aus ethylenischem Wachsmittel, Polyvinylal- 
kohol , Polyvinylpyrrolidon, Polyvinylacetat , Polyvinylbutyral 
oder Cellulose bestehen. 

) Die Vorsintertemperatur betragt deutlich weniger als die Sinter- 
temperatur und kann beispielsweise zwischen 600 und 1300 °C, be- 
vorzugt zwischen 1000 und 1200 °C liegen. 

Zur Erreichung der erf indungsgemafien Losung ist es giinstig, das 
teilweise gesinterte Formteil zu evakuieren. Dabei sind erfin- 
dungsgemaS weniger als 50 mbar, z.B. 20 mbar, bevorzugt. Der Un- 
terdruck wird beispielsweise 1 min bis 4 h angelegt, damit ein 
Druckausgleich im Sinne der Ausbildung des Vakuums im Inneren 
des teilweise gesinterten Oxidkeramik-Formlings erf olgt . Bei dem 
Evakuieren werden die Gase aus dem porosen teilweise gesinterten 
Formteil entfernt, Wahrend dieser Zeit wird das erf indungsgemaSe 
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Sol fur die Bereitstellung des auszubringenden weiteren Mate- 
rials angeruhrt . In an sich bekannter Weise wird das Aufbringen 
dieses weiteren Materials im Anschluss an das .Evakuieren in der 
Unterdruck-Atmosphare vorgenommen . 

Besonders gunstig hat sich bei dem erf indungsgemaSen Verfahren 
die Penetration mit einem Vorlaufer einer nichtmetallisch-anor- 
ganischen Phase erwiesen, wie beispielsweise einer Vorstuf e 
einer glasig-amorphen Phase und einem Losungsmittel . 

Erf indungsgemafi besonders giinstig ist es, wenn die Infiltrate 
solformig vorliegen und zu einem Gel weiterreagieren . Sie sind 
bevorzugt Vorlaufer- Produkte eines glasigen oder keramischen Ma 
terials. Durch den Unterdruck wird das angeruhrte Sol in die Un 
terdruckkammer eingesaugt und es erfolgt eine Penetration iiber 
eine erf indungsgemaS recht kurze Zeit wie beispielsweise bevor- 
zugt 1 Minute.. Hierdurch entsteht eine Inf iltrationsschicht mit 
der erwiinschten Schichtstarke , die sich iiber die Inf iltrat ions- 
dauer, die Viskositat des Sols, aber auch die Porositat des 
teilweise gesinterten Keramik-Formteils einstellen lasst. 

Uberraschend lasst sich die Ausbildung der Inf iltrationsschicht 
auf einfache Weise in recht gleichmafeiger Schicht realisieren. 
Durch die kurze Inf iltrationszeit hat die Inf iltrationsf lussig- 
keit lediglich Zeit, die Oberflache des Formlings zu bedecken. 
Durch das Beluf ten der Unterdruckkammer wird das Inf iltrat prak 
tisch eingesaugt. Es versteht sich, dass die Viskositat des be- 
vorzugt gelformigen Infiltrats die Eindringtief e mafigeblich 
beeinflusst. Eine geringe Viskositat erzeugt aufgrund der Kapil 
larwirkung der Poren des. Formlings eine grolSe Schichtstarke der 
Inf iltrationsschicht , wahrend eine hohe Viskositat die Eindring 
tiefe reduziert . Bevorzugt betragt die Schichtstarke der Inf il- 
trat ionsschicht etwa 0,5 mm. In einer modif izierten Ausfuhrungs 
form betragt die Schichtstarke der Inf iltrationsschicht etwa 1, 
mm, was der Schichtstarke des Zahnschmelzes entspricht, kann 
aber auch grofier oder kleiner eingestellt werden. 
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Unmittelbar hieran anschlieSend wird nach Beluftung. der Unter- 
druckkamrner und Verfestigen des auf gebrachten Sol zu einem Gel 
das Brennen bei der vorgewahlten Sintertemperatur in Luftumge- 
bungsatmosphare vorgenommen. Die Sintertemperatur betragt bei- 
spielsweise 1300 °C bis 1550 °C / und das Sintern erf olgt . unter 
Umgebungsdruck in Luf tatmosphare . Durch das erf indungsgemaSe 
Verf ahren werden die Sintereigenschaf ten der reinen kristallinen 
Oxidkerarnikphase verbessert,. weil durch eine abdeckende Schicht 
einer nichtmetallisch-anorganischen Phase auf dem vorher evaku- 
ierten, teilweise gesinterte Formteil das Eindringen von Gasen 
in das porose Gefuge des teilweise gesinterten Formteils verhin- 
dert wird, wodurch ein vollkommenes Dichtsintern der Keramik er- 
reicht wird. 

Das erf indungsgemaiSe Oxidkeramikteil kann in der erwiinschen Form 
vorgepresst hergestellt werden. Es ist aber auch moglich, ein 
Frasen oder eine andere Art der spanabhebenden Bearbeitung vor- 
zunehmen, urn aus dem Keramikrohling ein Formteil zu erzeugen, 
und zwar entweder nach dem Vorsintern oder nach dem Sintern. Im 
ersten Fall besteht der Vorteil, dass die Formgebung relativ 
leicht moglich ist, nachdem die Endharte noch nicht erreicht 
ist. Demgegenuber mussen im zweiten Fall sehr harte Werkzeuge 
wie Diamantschleif scheiben verwendet werden, wobei allerdings 
die Formtreue nicht durch einen weiteren Schrumpfprozess beein- 
trachtigt wird. 

Erf indungsgemaS ergibt sich durch das Sintern bei beispielsweise 
1480 °C ein Oxidkeramikteil mit einer theoret ischen Dichte von 
99,9 %, wobei es giinstig ist, dass wahrend des Sinterns in Umge- 
bungsluft gearbeitet werden kann, so dass der Schrumpf f aktor ge- 
ringer als beim heiSisostatischen Pressen ist. 

Das erfindungsgemaSe Verf ahren erlaubt die Bereitstellung einer 
ganz iiberwiegend tetragonalen Phase mit geringen kubischen Pha- 
senanteilen, vorausgesetzt , die Sintertemperatur von 1500 °C 
wird nicht uberschritten . Erf indungsgemaS lasst sich in iiberra- 
schen einfacher Weise das Transluzenzprof il realisieren, das 
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bislang sich lediglich mit dem heiSisostatischen Pressvorgang 
realisieren lieS. Zusatzlich ergibt sich gegeniiber den heiSiso- 
statischen Presskeramiken der Vorteil, dass eine Adhasion durch 
Atzen an der Inf iltratschicht ohne weiteres moglich ist . 

Die Erfindung laSt sich besonders giinstig in Verbindung mit Zir- 
konoxidkeramik oder Mischkeramiken mit hohem Zirkonoxidanteil 
einsetzen, wobei auch geeignete Dotierungen - wie mit Yttrium - 
und Beimischungen gunstig sein konnen. Bei derartigen harten Ke-- 
ramiken ist die Biegezugf estigkeit im Kern hoch, die Bruchzahig- 
keit hingegen ist besonders gut in. der Inf iltrat ionsschicht , die 
aus der kristallinen Oxidkeramikphase und der die kristalline 
Oxidkeramikphase durchdringenden Inf iltrat ionsphase - auch In- 
filtrat genannt - besteht . 

Das so hergestellte erf indungsgemaSe Oxidkeramikverbund- Form- 
stuck erhalt damit im reinen kristallien . Oxidkeramikkern. opti- 
sche und mechanische Eigenschaf ten, die sogar die selberi Werte 
wie heiSisostatisch gepresste Materialien aufweisen. Die Eigen- 
schaften der reinen kristallinen Oxidkeramikphase werden of fen- 
bar auf Grund der Dichtheit des Gefuges realisiert. 

Bei einer Ausf uhrungsf orm erfolgt im Anschluss an. das Fertigsin- 
tern dann zur. erf indungsgemafien Herstellung eines Oxidkeramik- . 
verbund-Formstucks eine materialabtragende Bearbeitung, die be- 
vorzugt durch CAD/CAM-Technik erfolgt. Dabei wird die abdeckende 
Schicht vollstandig oder teilweise abgetragen und der translu- 
zente Kern kommt an die Oberflache. Hierdurch kann die endgiilti- 
ge Formgebung des auszubildenden Oxidke rami kyerbund- Forms tuck 
erfolgen. Bleibt abschnittsweise noch abdeckende Schicht an der 
Oberflache erhalten, wird diese hieran anschliefiend angeatzt. 

Ein retentives Muster kann in den Bereichen erhalten werden, wo 
dieauSere Schicht bestehen bleibt . Gleichzeitig tritt an den 
Stellen, wo die Schicht abgetragen wurde, ein dichtes, translu- 
zentes Gefuge an. die Oberflache. Dadurch wird uberraschend ein- 
fach eine asthetische Wirkung erzeugt, die der von heiSisosta- 
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tisch gepressten vergleichbaren Werkstof fen entspricht . Durch 
die hohe Dichtheit des Gefuges wird eine hohere Lichtdurchlas- 
sigkeit (Transluzenz) erreicht, die der heiSisostatisch gepress- 
ter Keramik entspricht. 

Zur Ausbildung eines Dentalrestaurationsteil wird im Anschluss 
eine einschichtige Verblendung aiifgebracht, um eine noch bessere 
asthetische Wirkung zu erzeugen. In den Bereichen, in denen ein 
retentives Muster erzeugt wurde , ist die Anwendung beliebiger 
Klebe- und Zement ierungswerkstof f e moglich. Bevorzugt ist die 
Anwendung adhasiver Systeme . Erf indungsgemaS ist eine adhasive 
Befestigung iiberraschend einfach moglich, was bei vergleichbaren 
heifiisostatisch gepressten Werkstof fen nicht moglich ist. Bei 
den Klebehilf smitteln sind chemisch, lichthartende oder dualhar- 
tende Mittel bevorzugt. Zementierungswerkstof f e sind beispiels- 
weise Zinkphosphate . Das erf indungsgemaSe Oxidkeramikverbund- 
Formstiick bietet somit auf einfache Weise eine bessere adhasive 
Bef estigungsmoglichkeit bei gleicher asthetischer Wirkung wie 
heiSisostatisch gepresste, vergleichbare Materialien . AuSerdem 
ist der Sintervorgang wesentlich einfacher und ist dadurch im 
Gegensatz zum heiSisostat ische Pressvorgang erheblieh kostengun- 
stiger . 

Die erf indungsgemaSe Losung lasst sich an einer Vielzahl von 
Oxidkeramikteilen darstellen. Hierzu gehoren dentale Restaura- 
tionsteile wie Inlay, Onlays, Kronen, Teilkronen, Veneers, Fa- 
cetten, Brucken, Kappen, Brackets und Abutments, aber auch Ge- 
schiebe und Geschiebeteile und Geruste . 

Auch ist grundsat zlich moglich, die Vorteile des erf indungsgema- 
6en Verfahrens bei anderweitig verwendeten Keramikf ormteilen 
auszunutzen, beispielsweise auch bei der Bereitstellung der Tei- 
le kunstlicher Gelenke, wobei die oberf lachliche Inf iltrations- 
schicht giinstige Eigenschaf ten hinsichtlich der geringen Abra- 
sion bei gleichzeitig guter Harte aufweist und eine glasharte 
Oberf lache bietet, aber auch bei chirurgischen Implantaten oder 
Teilen dieser. Auch endodont ische Teile wie Wurzelstifte lassen 
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sich mit dem erf indungsgemafien Verfahren herstellen, wobei sich 
auch die gute Adhasion an anderen Formteilen ausnutzen lasst. 

Die Dauer der Herstellung eines erf indungsgemaSen Keramikroh- 
lings hangt stark von der Zeitdauer ab, die fur die Exsikkation, 
also die Herstellung des Unterdrucks, erforderlich ist . Zwar be- 
notigt die Bereitstellung des Infiltrats bei einem giinstigen 
Ausf uhrungsbeispiel der Erfindung eine nicht unbeachtliche Riihr- 
zeit und Standzeit . Bei zeitlicher Abstimmung kann jedoch das 
Anriihren des Infiltrats bereits vorab begonnen werden, also bei- 
spielsweise wahrend der Rohling gepresst wird oder spatestens 
wahrend des Vorsinterns, so dass diese Zeit nicht in die Zy- 
kluszeit fur die Bereitstellung eines fertigen Oxidkeramikteils 
einf lieSt . 

Die reine Inf iltrationszeit kann beispielsweise 1 oder 2 Minuten 
betragen und dauert jedenfalls regelmaSig weniger als 10 Minu- 
ten, wahrend sich das Fertigsintern je nach der gewahlteh Tem- 
peraturkurve in beispielsweise 30 bis 60 Minuten darstellen 
lasst. 

Weitere Vorteile, Einzelheiten und Merkmale ergeben sich aus der 
nachf olgenden Beschreibung mehrerer Ausf uhrungsbeispiele anhand 
der Zeichnungen. 

Es zeigen: 

Fig. 1 die Realisierung der erf indungsgemaSen Infiltration zur 
Bereitstellung der Inf iltrationsschicht an dem Oxidkera- 
mikteil in einer Ausf iihrungs form der Erfindung; 

Fig. 2 die Inf il trationsschichtstarke , aufgetragen uber die 
Inf iltrationszeit ; 

Fig. 3 eine schematische Darstellung eines Sinterofens fur das 
infiltierte Oxidkeramikteil ; 
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Fig. 4 eine schematische Ansicht eines ersten erf indungsgemafien 
Verfahrens in einer Ausf uhrungsf orm; unci 

Fig. 5 . eine schematische Ansicht eines erf ingungsgemaBen Ver- 
fahrens in einer zweiten Ausf uhrungsf orm. 

Aus Fig. 1 ist schematisch ersichtlich, in welcher Weise eine 
erf indungsgemaSe Oxidkeramik infiltriert werden kann. Der Roh- 
ling 10, der spater das Oxidkeramikteil bildet, ist vorgesintert 
und liegt in einem Becherglas 12. Das Becherglas 12. steht in 
einem Exsikkator 14, an dessen Deckel ein Tropf trichter 16 mon- 
tiert ist . 

Ferner weist der Exsikkator in an sich bekannter Weise einen Un- 
terdruck-Anschlussschlauch 18 auf, der mit einer Unterdruckpumpe 
verbunden ist. In an sich bekannter. Weise schlieSt der Exsikka- 
tor durch Unterdruck an seinem geschlif f enen Dichtungsrand 2 0 
und lasst sich nach dem Beluften offnen.. Der Tropf trichter hat 
keinen Druckausgleich, jedoch ist ein Stellhahn 22 vorgesehen, 
der feinfuhlig die Einstellung der Tropf rate ermoglicht. 

Die Infiltration erfolgt dem Grunde nach so, dass eine vorberei- 
tete Sole 22 als Infiltrat in den Tropf trichter 16 eingebracht 
wird, nachdem der Exsikkator 14 auf einen Unterdruck von bei- 
spielsweise 20 x 10" 3 bar gebracht worden ist. 

Sobald der gewunschte Druck erreicht ist, wird der Stellhahn 22 
in der gewiinschten Weise geoffnet. Der Becher 12 fullt sich bis 
zur Fullhohe 24 mit Infiltrat, das spater in den Rohling 10 
eintritt. Das Eindringen erfolgt im Wesentlichen von der Ober- 
seite und Seitenwanden, wahrend die Unterseite, die auf den Be- 
cher 12 auf liegt, etwas weniger stark infiltriert wird. 

Auch wenn in Fig. 1 ein zylindrischer Rohling 10 dargestellt 
ist, versteht es sich, dass in der Praxis vorgegebene Formkorper 
realisiert werden, die auf den Boden des Bechers 12 aufgestellt. 
sind und mit . Infiltrat benetzt werden . Nach einer Infiltrati- . 



onszeit von 1 Minute hat sich bereits eine Inf iltrationsschicht 
in einer Starke von .0,3 bis 0,6 mm herausgebildet . 

Aus Fig, 2 ist die Inf iltrationstief e aufgetragen uber die In- 
f iltrationszeit . ersichtlich . Erf indungsgemaS ist es giinstig, 
dass die Schichtstarke in weiten Bereichen an die Erf ordernisse 
anpassbar ist. So kann bei sehr f eingliedrigen und dunnen Oxid- 
keramikf ormteilen auch mit einer. recht geringen Infiltrations- 
schichtstarke gearbeitet werden, die dennoch eine gewisse Trans- 
luzenz bietet, aber eine gute Festigkeit des Kerns ermoglicht. 

Giinstig ist beispielsweise eine Inf iltrationstief e von 1 mm oder 
etwas weniger, urn den natiirlichen Zahnschmelz nachzubilden . Der 
bevorzugte Bereich fur die Inf iltrationstief e liegt jedenfalls 
iiber 0 , 4 mm. 

In Fig. 3 ist ein Sinterofen 26 schematisch dargestellt . Er 
weist eine Vielzahl von Heizelementen 26 auf , die einen Tiegel 
30, in dem der Rohling 10 nach Infiltration eingebracht ist, 
aufgenommen ist. Bevorzugt ist in an sich bekannter Weise der 
Tiegel mit einem Pulverbett ausgerustet, und es erfolgt ein 
Brennen oder Fertigs intern des Rohlings 10 zu dem Oxidkeramik^- 
teil innerhalb von weniger als einer Stunde einschlieSlich der 
Auf heizzeit . 

^ In Folgenden werden Ausf iihrungsbei spiel e im Einzelnen beschrie- 
ben. 

Ausf uhrungsbeispiel 1 

Als Rohstoff fur den Rohling 10 wird ein Trockenpressgranulat 
aus Zr0 2 -Pulver verwendet . Es ist mit Yttrium dotiert und weist 
auch andere Komponenten wie Al 2 0 3 auf. Es konnen beispielsweise 
Trockenpressgranulate der Firma TOSOH mit den Bezeichnungen TZ- 
3YB und TZ-8YB eingesetzt werden, die eine Primarkristalli tgroKe 
von 2 80 - 4 00 nm und eine GranulatgroSe von 5 0 turn haben, aber 
auch das Granulat TZ-3Y2 0AB;, das sich durch 2 0 % Al 2 0 3 zusatz- 
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lich auszeichnet und im Ubrigen den anderen Granulaten ent- 
spricht . 

GemaE der nachstehenden Tabelle wurden den Zirkonoxidkeramiken 
pulvrige, oxidische Rohstoffe in best immten mol-Anteileri zuge- 
setzt. 



Rohstoff 

Oxid 


TZ3YB 


TZ8YB 


Ce0 2 /mol-% 


2.5 


5 


8 


10 


15 






Er 2 0 3 


2.5 


5 












Ce0 2 + Er 2 0 3 

/mol-% 


3+3 














Sc 2 0 3 /mol-% 


3 














Ti0 2 /mol-% 


10 


15 








10 


15 



Fur die erf indungsgemaSen Versuche wurden zylindrische Pressfor- 
men mit Innendurchmessern von 12 und 16 mm verwendet . Das Pres- 
sen des Rohlings 10 erfolgt in an sich bekanriter Weise mit 
Drucken von 500, 600 bis 1100 bar, wobei der Pressdruck in 5 Se- 
kunden erreicht wurde, dann 15 Sekunden der Maximaldruck gehal- 
ten wurde und dann innerhalb von weiteren 5 Sekunden der Druck 
wieder abgebaut wurde. 

AnschlieSend hieran erfolgte die Vorverf estigung, die zugleich 
die Entbinderung einschloss, gemaS der nachstehenden Tabelle, . 
bei der die aufeinander folgenden Zeitabschnitte des Vorsintern 
mit Rampe bezeichnet sind: 



- 21 - 



Rampe 


&Rn 
/°C 


9-Rn+l 
/°C 


Auf heizrate 


Zeit 


/K min" 1 


K h" 1 . 


/min 


/h 


1 


0 


320 


2 .5 


150 


128 


2 : 08 


2 


320 


470 


1 


50- 


150 


2:30 


3 


470 


1100 


2.5 


150 


252 


4 : 12 


4 


1100 


1100 


0 


0 


20 


0:30 . 


560 9:20 



Das Pulver enthielt Binder als Presshilf smittel unci durch das ' 
Trockenpressen . und das anschlieSende Entbindern wird das ein- 
gesetzte Bindemittel ausgebrannt und der Rohling poros . Hieran 
schliefet sich das Vorsintern an. Nach dem Vorsintern entsteht 
ein Formteil mit 50 %TD. 

Das Evakuieren des Rohlings 10. erfolgte in dem Glas-Exsikkator 
14 auf ein Enddruck von etwa 2 0 mbar. Durch die vergleichsweise 
lange Evakuierungszeit , die jedenfalls mehr als 1 Stunde betrug, 
wurden die in dem porosen Rohling eingeschlossenen Gase weitest- 
gehend entfernt. 

Als Infiltrate wurden Infiltrate auf der Basis von Tetrae- 
thoxysilan/Tetraethylorthosilicat (TEOS) verwendet . TEOS wurde 
zusammen mit Wasser mit einem Katalysator aus Aluminiumnitrat- 
nonhydrat (Al (N0 3 ) 3 ) x9H 2 0) zusammen zu einem Sol verruhrt . In Ab- 
hangigkeit von der Ruhrzeit und der anschliefienden Stahdzeit 
reagiert das Sol langsam zu einem Gel und kondensiert in einer 
glasahnlichen Struktur. Es wurde auch Cernitrathydrat dem ei- 
gent lichen Katalysator hinzugegeben . 

Es wurde versucht, das Infiltrat so bereit zustellen, dass sich 
nach der Infiltration in der Infiltrat ionsschicht schnell ein 
festes Gel ausbildet, das sich nach dem Sintern zu einer silika- 
tischen Glasphase umsetzt. Die Infiltrat ionsschicht besteht er- 
f indungsgemafi aus uberwiedend tetragonalkristall iner Zirkonoxid- 
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phase sowie amorpher Glasphase , im Wesentlichen aus kondensier- 
ten TEOS, wahrend der Kern des erf indungsgemafien Oxidkeramik- 
teils im Wesentlichen aus Zirkonoxid mit den vorstehend genann- 
ten Dotierung besteht, ebenfalls ebenfalls iiberwiegend in tetra- 
gonaler Phase. 

Die Untersuchung verschiedener Mischungsverhaltnisse aus TEOS, 
AL(No 3 ) 3 x9H 2 0 sowie Ce(N03) 3 x 9H 2 0 ergab die Tendenz, dass bei 
langerer Ruhrzeit die Verf est igungszeit , also die Standzeit bis 
zur Verfestigung abnimmt . Die Summe der Zeiten betrug in der Re- 
gel 6 bis 7 Stunden, wobei bei Verzicht auf Cernitrathydrat sich 
bei bestimmten Mischungsverhaltnissen bereits nach einer Riihr- 
zeit von 3 Stunden eine Verfestigung einstellte. 

Das vorbereitete Infiltrat wurde.dann in den Tropf trichter ein- 
gefiihrt und der Stellhahn 22 geoffnet, und zwar soweit, dass der 
Rohling nach dem Einlassen des Sols jedenfalls vollstandig be- 
deckt wurde, aber nicht zuviel Infiltrat in dem Tropf trichter 
die Beluftung verzogerte. 

Die Beluftung erfolgte durch vollstandiges Offnen des Stell- 
hahns, nachdem der Tropf trichter* 16 leer war. 

Das in den Exsikkator eindringende und hierdurch unter Unter- 
,\ druck gesetzte Infiltrat schaumte zunachst auf, wobei der Unter- 
durck aufrecht erhalten wurde . 

■ Wie aus Fig. 2 ersichtlich ist, hangt die Inf iltrationstief e 
nicht nur von der Viskositat von des eingesetzten Inf iltrats 
(vgl . den Unterschied zwischen ZI015 und ZI016b) ab, sondern 
insbesondere auch von der Ruhrzeit und der Standzeit des. Inf il- 
trats. 

Es ist beabsichtigt , die zeitliche Abstimmung so zu wahlen, dass 
die Verfestigung des Inf iltrats nach der oder wahrend der Infil- 
tration einsetzt. Es ist unkritisch, wenn das Infiltrat bereits 
verfestigt ist, wobei auch bei fliissigen Infiltrat noch eine Ab- 



dichtung der Schicht gegeben ist, nachdem auch ein fliissiges In- 
filtrat die Poren des Rohlings 10 verschliefit. 

Inf iltratreste auf dem Keramikrohling wurden dann kurzerhand mit 
einem Tuch beseitigt und es erfolgt eine Luf trocknung, Wobei bei 
dem erf indungsgemaS durchgef uhrten Versuchen die Luf ttrocknung 
uber 1 bis 2 Stunden erf olgte . 

Das Fertigsintern erfolgte in dem gleichen Sinterofen, der fur 
das Vorsintern eingesetzt wurde , und die Brennkurve wurde gemaS 
der nachstehenden Tabelle in 3 Zeitabschnitten realisiert. 



Rampe 


/°C 


&Rn+l 
/°C 


Auf heizrate 


Zeit 


/K min" 1 


K h" 1 


/min 


/h 


1 


0 


1000 


5 


300 


200 


3 : 20 


2 


1000 


1480 


2 . 5 


1450 


192 


3 : 12 


3 


1480 


1480 


0 


0 


30 


0 : 30 


422 7:02 



Hierbei wurden die Rohlinge in einem Quarzfritte- oder Al 2 0 3 -- 
Pulverbett in einem Aluminiumoxid-Tiegel. gekapselt . 

Im Ergebnis erwiesen die probeweise gesinterten Rohlinge eine 
Inf iltrationsschichtstarke auf, die in Abhangigkeit von der In- 
f iltrationszeit verschieden dick war. 

Es ergab sich eine gute Transluzenz des Oxidkeramikteils , und im 
Innern der Rohlinge lag eine tetragonale Phase mit durchschnitt- 
lichen KristallitgroSe von 0,4 bis 0,5 Mikrometern vor. 

Die geringste erreichte Inf iltrationstief e betrug bei der vor- 
stehend genannten Basis der Infiltrate aus TEOS zirka 180 Mikro- 
metern. 
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Ausf uhrungsbeispiel 2 

In einem modif izierten Ausf uhrungsbeispiel wurde anstelle yon 
TEOS ein Zikonium ( IV) Propylat (Zr(IV)Pr) verwendet. Dieses Zir- 
konium( IV) Propyl at wurde anstelle von TEOS verwendet und unter 
atmospharischen Druck mit Wasser wurde es in den Poren des Roh- 
lings zu Zirkoniumoxidpartikeln ausgef allt . Auch hierdurch konn- 
ten die Poren geschlossen werden, wobei sich kristalline Parti- 
kel in den Poren abscheiden, die dem eigentlichen. Grundmaterial 
entsprechen. Die so erreichte minimale Schichtstarke der Infil- 
trationsschicht betrug etwa 50 Mikrometer. 

Ausf lihrungsbei spiel 3 

Insgesamt ergab sich durch das erf indungsgemaSe Verf ahren ein 
Oxidkeramikverbund-Formstuck mit hoher Bruchzahigkeit , wobei die 
Transluzenz-Eigenschaf ten denen von Zirkoni umke rami ken (TZP) 
entsprachen/ die unter Verwendung des heiSisostatischen Pressens 
hergestellt wurden. 



Probe 


Ptr 


tlnf . 


V B r 


Dichte 


L icht durch - 


HV 10 


K IC -Wert 










(im Kern) 


lassigkeit 




(EvansSc 












(Vergleich) 




Charles) 




/bar 


/mill 


/°C 


/g cm" 3 


% 


/MPa 


/MPa m 1/2 


A1235 


1000 


1 


1480 


6, 08 


70,5 






A1237 


1000 


5 


1480 


6, 10 


75, 0 






A1240 


1000 


2 


1480 






13220 


6, 95 


A1245 


900 


1 


1480 ' 






13055 


6,55 


A1246 


900 


1 


1480 


6, 08 


72 , 2 






Metoxit 


nicht 


nicht 


nicht 


6, 07 


70 , 3 


12850 


6,65 


Bio-HIP 


be- 


be- 


be- 










Ze0 2 


kannt 


kannt 


kannt 










(Vergleichs - 
















me s sung) 
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Denzir 
DO HIP- 
Zr0 2 
(Vergleichs- 
me s sung) 


nicht 

be- 
kannt 


nicht 

be- 
kannt 


nicht 

be- 
kannt 


6, 10 


76,4 


. 12830 


6,70 


. A1253 


900 


nicht 
inf il- 
triert 


1480 


5,88 


56,4 






A1254 


900 


nicht 
infil- 
triert 


1480 






12900 


6, 17 



Aus dem. Vorstehenden wird deutlich, dass die herkommlich gesin- 
terten und nicht nach dem erf indungsgemafien Beispiel hergestell- 
ten Proben wesentlich schlechtere Eigenschaf ten in Bezug auf die 
Lichtdurchlassigkeit und die Bruchzahigkeit aufweisen. 

Ausfuhrungsbeispiel 4 

AuSerdem wurden einige Proben im Anschluss an. das erf indungsge- 
maSe Verfahren mit HF geatzt und es ergab sich ein Atzmuster 
entsprechend der Lange der Zeit. Es wurden auch Atzversuche 
durchgefiihrt , bei denen die aufiere Schicht komplett weggeatzt 
wurde und nur der innere Oxidkeramikkern verblieb. Durch Ab- 
decken der Inf iltrationsschicht mit Wachsen oder einer Polymer- 
schicht konnen auch gezielt Stellen : unangeat zt bleiben. 

Ausfuhrungsbeispiel 5 

Entsprechend der oben angefuhrten Art und Weise wurden ein zy- 
lindrischer Formkorper mit einem Durchmesser von 12 mm und einer 
Hohe von 2 5 mm durch Pressen eines Granulates der Firma Tosoh 
(TZ 3YB) hergestellt und anschliefiend bei 1100 °C erf indungsge- 
maS vorgesintert . Zur formgebenden Bearbeitung wurde im An- 
schluss auf einer Frasmaschine CEREC Inlab der Firma Sirona eine 
Krone mit UbermaS hergestellt. Das UbermaS musste dabei so ein- 
gestellt werden, dass nach dem Schrumpf beim Sintern und dem 
teilweise Wegatzen der abdeckenden Schicht eine optimale Pass- 
genauigkeit auf dem Modellgerust erzeugt wurde. Erf indungsgemate 
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wur.de das so erhaltene teilweise gesinterte und gefraste Form- 
teil mit einer abdeckenden Schicht in Vakuum versehen, wobei das 
aufgebrachte Material etwas in die Oberflache des porosen teil- 
weise gesinterten Formteils eingedrungen ist. Beim anschliefeen- 
den Sintervorgang in Luf tatmosphare und Umgebungsluf tdruck wurde 
dann eine fertig gesinterte Krone erzeugt, die nach dem teil- 
weise Wegatzen der abdeckenden Schicht einerseits ein retentives 
Muster aufwies und andererseits eine gute Passgenauigkeit auf 
dem Modellgeriist zeigte. 

Fig. 4 und 5 zeigen je Darstellung der Abfolge der Verfahrens- 
schritte in verschiedenen Ausf uhrungsf ormen des erf indungsgema- 
Sen Verf ahrens . Unterschiedlich ist die spanabhebende Bearbei- 
tung vor der Infiltration bei dem als Technologie II bezeichne- 
ten Verfahren, die wahrend bei dem Verfahren gemaS Technologie I 
(Fig. 4) die spanabhebende Bearbeitung nach dem Fert igs intern 
erfolgt. Das Verfahren gemafi Fig. 4 erfordert einen hoheren 
Werkzeugaufwand in Hinblick auf die hohe Festigkeit des f est 
f ertiggesinterten Dentalersat zteil , bietet jedoch.eine etwas 
groSere Prazision. 

Insgesamt ergab sich durch die erf indungsgemaSen Versuche ein 
Oxidkeramikteil. hoher Bruchzahigkeit von 6,5 MPa m 1/2 , wobei die 
Transluzenz-Eigenschaf ten ausgesprochen befriedigend waren und 
denen von Oxidkeramikteilen entsprachen, die unter Verwendung 
des heiS-isostatischen Pressens hergestellt wurden. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Oxid- 
keramik-Formteils, dass ein mit einem organischen Bindemittel 
versehenes Pulver oder Pulvermischung einer Oxidkeramik zu einem 
Formteil gepresst wird. Anschliessend wird im Wesentlichen bei 
Umgebungsdruck sowie einer Temperatur von 600 °C bis 1300 °C 
vorgesintert und das Formstuck bei einer maximalen Dichte von 10 
% bis 90 %, insbesondere in einem geschlossenen Behalter, bei 
einem Absolutdruck von weniger als 40. mbar, insbesondere 10 bis 
30 mbar, evakuiert und ein das Formstuck zur Atmosphare hin ab- 
dichtendes, weiteres Material (Inf iltrationsmaterial) durch In- 
filtration auf das Formstuck aufgebracht, wobei die Dauer der 
Infiltration bevorzugt 1 bis 10 Minuten betragt.. 



(Fig. 1) 
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